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(54) Verfahren zur Herstellung eines Thixotropie-Mittels und dessen Verwendung 

(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung einerals Thixotropie - Mittel wirksamen, Harnstof- 
furethane enthaltenden L6sung, bei dem 
Monohydroxyverbindungen mit einem OberschuB von 
Toluylendiisocyanat umgesetzt werden, der nicht umge- 
setzte Teil des Toluylendiicocyanats aus dem Reakti- 
onsgemisch entfemt wird und das erhaltene 
Monoisocyanat - Addukt mtt Diaminen in Gegenwart 
eines Lithiumsalzes zu Harnstoffurethanen weiter 
umgesetzt werden. Die Erfindung betrifft auch die Ver- 
wendung der L6sung zur Thixotropierung von 
Beschichtungsmitteln. 
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Beschr ibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer als Thixotropie - Mittel wirksamen, Harnstof- 
furethane enthaltenden Losung, bei dem Monohydroxyverbindungen mit Diisocyanat umgesetzt und die gebildeten 
5 Monoisocyanat - Addukte mit Diaminen in aprotischem Losemittel in Gegenwart eines Lithiumsalzes zu Harnstof- 
furethanen we'rter umgesetzt werden und die Verwendung der Losung insbesondere zurThixotropierung von Beschich- 
tungsmitteln wie z. B. losungsmittelhaltigen, losungsmittelfreien und wassrigen Lacken, PVC-Plastisolen, 
Beschichtungen auf Epoxidbasis und auf Basis ungesattigter Poiyesterharze. 

[0002] Urn die Rheologie von flussigen Beschichtungsmitteln zu steuern, werden vorwiegend organisch modifi- 
10 zierte Bentonite, Kieseisauren, hydriertes Rizinusol und Polyamidwachse eingesetzt. Nachteilig bei diesen Stoffen ist, 
dass sie meist trockene Feststoffe darstellen, die mrttels Losungsmitteln und Scherkraften zu einem Halbfabrikat auf- 
geschlossen bzw. durch gezielte Temperartursteuerung in das flussige Beschichtungsmittel eingebracht werden mus- 
s n. Werden diese Temperature n nicht eingehalten, treten im fertigen Beschichtungsmittel Kristallite auf, die zu Fehlern 
in der Beschichtung fuhren konnen. Der generelle Nachteil dieser heute eingesetzten rheologischen Hilfsstoffe ist, dass 
is sie zu Triibungen und Schleierbildungen (Haze) in klaren, transparenten Beschichtungen fuhren. AuBerdem ist der 
Umgang mit trockenen, pulverfdrmigen Produkten, die Staube bei der Verarbeitung verursachen, nicht gewunscht 
Andere Losungen zur Rheologiesteuerung wurden dargestellt in der europaischen Patentanmeldung EP-A-0 198 519. 
Hier wird ein Isocyanat mit einem Amin in Gegenwart von Lackharz-L&sungen zu einem Harnstoff umgesetzt, der in 
feinst dispenser Form nadefformige Kristalle bildet. Diese so modifizierten Lackbindemittel werden als rheologiesteu- 
20 ernde und ablaufverhindernde Bindemittel angeboten, als sogenannte / * WARNING! FF 1. 1 **Jsa 9 con- 
trol agents". 

[0003] Der Nachteil dieser Produkte iiegt darin begrundet, dass sie immer an die Bindemittel gebunden sind, in 
denen sie hergestellt wurden und keine nachtragliche universelle Korrektur von fertigen Beschichtungsmitteln zuias- 
sen. 

25 [0004] In dem europaischen Patent EP-B-0 006 252 wird ein Verfahren zur Herstellung eines Thixotropiemittels 
beschrteben, das einige der o. g. Nachteile ausraumt, indem es Harnstoffurethane beschreibt, die in aprotischen 
Losungsmitteln in Gegenwart von LiCI durch Umsetzung von Isocyanataddukten mit Polyaminen hergestellt werden. 
Der Nachteil der so hergestellten Produkte Iiegt in der durch das Herstellverfahren bedingten undefinierten Struktur die- 
ser Harnstoffurethane. Es werden zwar Isocyanatmonoaddukte beschrieben, tatsachlich. liege n hier aber gar keine 

30 Monoaddukte vor, wie dies aus dem Beispiel klar ersichtlich wird, sondern Mischungen verschiedener Addukte. Bei 
dem beschriebenen Verfahren wird ein Mot eines Diisocyanates zunachst mit einem Mol eines Monoalkohols umge- 
setzt. Qabei entstehen teilweise die gewunschten NCO-funktionellen Monoaddukte, aber auch nicht NCO-funktionelle 
Diaddukte. AuBerdem bleibt ein Anteil an monomerem Diisocyanat nicht umgesetzt. 

[0005] Die Anteile dieser verschiedenen Verbindungen konnen schwanken je nach Zuganglichkeit der NCO- 
35 Gruppe und der angewandten Reaktionsfuhrung, wie Temperatur und Zeit. Der groBte Nachteil Iiegt jedoch. darin 
begrundet, dass alle diese so hergestellten Addukte grossere Mengen nicht umgesetztes Diisocyanat enthalten, wel- 
ches bei der weiteren Umsetzung mit Polyaminen in Gegenwart von Lithiumchlorid zu unkontrollierter Kettenverlange- 
rung des Harnstoffurethans und zu polymeren Harnstoffen fuhrt. Diese Produkte neigen dann zu 
Ausfallungserscheinungen und sind nur unter groBten Schwierigkeiten in Losung zu halten. 
40 [0006] Der vorliegenden Erfindung Iiegt daher die Auf gabe zugrunde, ein Verfahren zu finden, welches Thixotropie- 
mittel einer definierten Struktur erzeugt und damit eine groBere Lagerstabilitat uber mehrere Monate der so hergestell- 
ten Losungen zulaBt und damit eine sichere Anwendung der Produkte ermogiicht. 

[0007] Uberraschenderweise wurde gefunden, dass diese Aufgabenstellung dadurch geiost werden kann, dass 
Monohydroxyverbindungen der allgemeinen Formel (I) 

45 - 

R-OH (I) 

in der R fur n-Alkyl oder i-Alkyl mit 4 bis 22 C-Atomen, Cycloalkyl mit 6 bis 12 C-Atomen, Aralkyl mit 7.bis-12 C- 
Atomen, oder einen Rest der Formel C m H 2 m + i(0-C n H 2 n)x - oder C m H2 m+ i(OOC-C v H 2v )x - mit m = 1 - 22, n = 2 - 
so 4, x = 1 - 15 und v = 4 oder 5 steht mit einem 1 ,5- bis 5-fachen molaren OberschuB von Toluylendiisocyanat umge- 
setzt werden, der nicht umgesetzte Teil desToluylendiicocyanats aus dem Reaktionsgemisch entferntwird und das 
erhaftene Monoisocyanat - Addukt mit Diaminen der allgemeinen Formel (II) 

H 2 N-R"-NH 2 (II) 

55 

mit R" = -C y H2y - mit y = 2 - 12 und/oder mit 
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5 



und/oder mit 

70 



15 



mit FT = CH 3 - oder H in Gegenwart eines Lithiumsalzes umgesetzt wird. 

20 

[0008] Der molare OberschuB an Toluylendiisocyanat betragt bevorzugt 2 - 4 Mol, besonders bevorzugt 2 - 3 Mot. 
Bevorzugt sind die Toluylendiisocyanat-lsomere mit 50-80% 2.4-lsomer-Anteil. 

[0009] Nach beendeter Reaktion des Atkohols R-OH mit Teilen des verfugbaren Diisocyanats zum Isocyanatmo- 
noaddukt, wird der nicht umgesetzte Anteil des Diisocyanats aus dem Reaktionsgemisch entfernt, vorzugsweise unter 

25 schonenden Bedingungen im Vakuum abdestilliert. 

[0010] Als Lithiumsalze kSnnen LiCI oder LiN0 3 eingesetzt werden, bevorzugt aber LiN0 3 . Der Feststoffgehalt der 
so erzeugten Harnstoffurethanlosungen betragt 5 - 80 %, bevorzugt 20 - 60 Gew.-%, besonders bevorzugt 25 - 50 %. 
Die Umsetzung der Monoaddukte mrt dem Diamin erfolgt in einem polaren aprotischen Losungsmittel, wie z. B. Dime- 
thylsulfoxid, N,N-Dimethylformamid, N,N-Dimethylacetamid, N-Methylpyrrolidon, N-Butylpyrrolidon oder vergleichbaren 

30 Alkylpyrrolidonen. 

[0011] Der Anteil an Lithiumverbindungen betragt 0,2 - 2 Mol, vorzugsweise 0,5 - 1,5 Mol, besonders bevorzugt 

0. 75 - 1 ,25 Mol Lithium bezogen auf das Aminaquivalent des eingesetzten Diamins. 

[0012] Besonders vorteilhaft ist dar Einsatz von LiN0 3 im Gegensatz zu LiCI, da Chloridionen sich nachteilig in 
Beschichtungsmittel auswirken und die Korrosion der metaliischen Untergrunde fordern, auf welche die thixotropen 
35 Beschichtungsmittel aufgetragen werden. 

[0013] Die so hergestellten Harnstoffurethane enthalten weder freie Isocyanat- noch freie Aminogruppen. Sie sind 
dementsprechend physiologisch unbedenklich. Des weiteren treten keine negativen Nebenreaktionen mit Bindemitteln 
* oder Fullstoffen auf. Die Lagerstabiiitat dieser so hergestellten Harnstoffurethanlosungen ist auBerordentlich hoch und 
betragt bei normaler Lagertemperatur durchaus 6 Monate oder mehr. 

40 

1 . Vergleichsbeispiel nach EP 0006252 (nicht erfindungsgemaB) 

[0014] 1 Mol (1 74g) Toluylendiisocyanat (65% 2.4-lsomer, im foigenden T65 genannt) wird im ReaktionsgefaB vor- 
gelegt und 1 Mol Butyltriglykol (mittleres MG: 21 2g) unter Ruhren langsam zugetropft und nach bekanntem Verfahren 
45 zu Ende gefOhrt Dabei wird die.Temperatur unterhalb 40°C gehalten. Das so hergestellte Isocyanat-Addukt hat einen 
f reien TDI-Gehalt von 7,3 %, der Gesamt-NCO-Gehaft betragt 1 0,9% . Diese Reakttonsmischung wird zu einer L6sung 
aus 0,5 Mol Xylylendiamin (68g) und 0,75 Mol LiCI, bezogen auf Aminaquivalent, in N-Methylpyrrolidon (NMP) zudo- 
sierL Der FK betragt 50 Gew.-%. Die Reaktion verlauft exotherm. Die so hergestellte Harnstoff-L6sung neigt nach rela- 
tiv kurzer Zeit zur Ausbildung von Kristallen bzw. zur Gel-Bildung 

50 

2. Herstellung der Monoaddukte (erfindungsgemaB) Beispiele 1-8: 
Beispiel 1 ; 

55 [0015] 0,5 Mol (37g) n- Butanol werden bei 30 zu 1,25 Mol (217,5g) Toluylendiisocyanat (80% 2.4-lsomer, im foi- 
genden T80 genannt) in 2 Std. zudosiert. Die Temperatur wird dabei unterhalb 45°C gehalten. Nach beendeter Zugabe 
wird weiter 2 Std. geruhrt, bis der theoretische NCO - Gehart von 33,0 % erreicht ist Der OberschuB des Isocyanates 
wird im Vakuum (0,1 mbar) bei 150 - 170° C abdestilliert. Der NCO-Gehatt betragt 16,9%, der freie TDI - Gehalt < 0,5 




3 
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%. 

Beispiel 2: 

5 [0016] '0,25 Mol Butyttrigiykol (53g) (Hydroxylzahl: 265) werden bei Raumtemperatur zu 0,625 (1 Q8,75g) Mol Toluy- 
lendiisocyanat (T65) in 2 Std. zudosiert. Dabei wird die Temperatur unterhalb 45°C gehatten. Nach beendeter Zugabe 
wird weiter 2,5 Std. geruhrt, bis der theoretische NCO - Gehalt von 26,0 % erreicht ist. Der UberschuB des Isocyanates 
wird im Vakuum (0,1 mbar) bei 150- 170° C abdestilliert. Der NCO-Gehalt betragt 1 0,7%, derfreie TDI - Gehalt < 0,5 

%. . ... 

10 

B ispiel3: 

[0017] 0,3 Mol Decanol-1 (47,4g) werden bei 50°C zu 0,6 Mol (1 04,4g)Toluylendiisocyanat (T80) in 2 Std. zudo- 
siert Die Temperatur wird dabei zwischen 50°C und 55°C gehatten. Nach beendeter Zugabe wird weiter 3 Std. geruhrt, 
is bis der theoretische NCO - Gehalt von 24,9 % erreicht ist. Der UberschuB des Isocyanates wird im Vakuum (0,1 mbar) 
bei 150 - 170° C abdestilliert. Der NCO-Gehatt betragt 12,7%, derfreie TDI - Gehalt < 0,5 %. 

Beispiel 4: 

20 [0018] 0,3 Mol Dodecanol-1 (55,8g) werden bei 50°C zu 0,6 Mol (1 04,4g) Toluylendiisocyanat (T80) in 2 Std. zudo- 
siert Die Temperatur wird dabei zwischen 50°C und 55°C gehatten. Nach beendeter Zugabe wird weiter 3 Std. geruhrt, 
bis der theoretische NCO - Gehalt von 23,6 % erreicht ist Der UberschuB des Isocyanates wird im Vakuum (0,1 mbar) 
bei 150 - 170° C abdestilliert. Der NCO-Gehalt betragt 1 1,7%, derfreie TDI - Gehalt < 0,5 %. 

25 Beispiel 5: 

[0019] 0,2 Mol Cyclohexanol (20g) werden bei 30°C zu 0,8 Mol (139,2g) Toluylendiisocyanat (T65) in 2 Std. zudo- 
siert. Die Temperatur stetgt dabei an und wird zwischen 50°C und 55°C gehalten. Nach beendeter Zugabe wird weiter 
3,5 Std. geruhrt, bis der, theoretische NCO - Gehalt von 36,9 % erreicht ist. Der UberschuB des Isocyanates wird im 
30 Vakuum (0,1 mbar) bei 150 - 170° C abdestilliert. Der NCO-Gehalt betragt 15,4%, derfreie TDI - Gehalt < 0,5 %. 

Beispiel 6: 

[0020] 0,25 Mol i-Tridecanol (50g) werden bei 40°C zu 0,75 Mol (130,5g) Toluylendiisocyanat (T65) in 2 Std. zudo- 
35 siert. Die Temperatur wird dabei unterhalb 60°C gehalten. Nach beendeter Zugabe wird weiter 2 Std. geruhrt, bis der 
theoretische NCO - Gehalt von 29,1 % erreicht ist. Der UberschuB des Isocyanates wird im Vakuum (0,1 mbar) bei 150 
- 1 70° C abdestilliert. Der NCO-Gehalt betragt 1 1 ,3%, der f reie TDI - Gehalt < 0,5 %. 

Beispiel 7: 

40 

[0021] 0,25 Mol Butanpl (18g) werden mit 0,5 mol Caprolacton (57g) und 0,1% (0,075g) DBTL bei 160°C 6 Std. zur 
Reaktion gebracht und anschlieBend auf 50°C abgekuhlt. Der so hergesteilte Hydroxyester (BuCP2) (Hydroxylzahl 
186) wird bei 40°C in 2 Std. zu 0,75 Mol Toluylendiisocyanat (130,5g) zudosiert Die Temperatur wird dabei unterhalb 
60°C gehalten. Nach beendeter Zugabe wird weiter 2 Std. geruhrt, bis der theoretische NCO - Gehalt von 25,5 % 
45 erreicht ist. Der OberschuB des Isocyanates wird im Vakuum (0,1 mbar) bei 1 50 - 1 70° C abdestilliert Der NCO-Gehalt 
betragt 8,9 %, der f reie TDI - Gehalt < 0,5 %. 

Beispiel 8: . 

so [0022] 0,2 Mol Methoxypolyethylenglykol 350 (70g) werden bei 50°C zu 0,6 Mol (1 04,4g) Toluylendiisocyanat (T80) 
in 2 Std. zudosiert. Die Temperatur wird dabei zwischen 50°C und 55°C gehalten. Nach beendeter Zugabe wird weiter 
3 Std. geruhrt, bis der theoretische NCO - Gehalt von 24,1 % erreicht ist Der UberschuB des Isocyanates wird im 
Vakuum (0,1 mbar) bei 150 - 170° C abdestilliert. Der NCO-Gehalt betragt 8,0%, derfreie TDI - Gehalt < 0,5 %. 

55 . . . . . " 
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Tabelle 1 



Monpaddukte 


Beispiel 


Alkohol 


NCO-Gehalt 


Equ.-Gew 


Mol-Verhalt- 
nis 












1 


Butanol 


16,9% 


248 


2,5: 1 


2 


Butyltriglykol 


10,7% 


392 


2,5 : 1 


3 


Decanol 


12,7% 


330 


2 : 1 


4 


Dodecanol 


1 1 ,7 % 


358 


2 : 1 


5 


Cyclohexanol 


15,4% 


274 


4: 1 


6 


i-Tridecanol 


1 1 ,3 % 


372 


3 : 1 


7 


BuCP2 


9,2 % 


457 


3 : 1 


8 


MPEG 350 


8,0 % 


525 


3 : 1 



2. Herstellung der Harnstoffurethane (erfindungsgemaB) Beispiele 9-16: 



Beispiel 9: 

25 

[0023] In 332 g N-Methylpyrroiidon werden bei 80°C 1 5,9 g LiCI und 68 g (0,5 mol) Xylylendiamin gel6st. Dann wer- 
den innerhaib 1 Std. 248 g des unter Beispiel 1 hergesteltten Monoadduktes zudosiert. Nach erfolgter Zugabe wird 
noch 30 Min. geruhrt und dann auf Raumtemperatur abgekuhlt. Die so erhaltene Harnstoffurethanlosung hat einen 
Feststoffgehalt von 50 Gew.-%. Man erhalt ein. klares Produkt, das qhne Gelbildung langere Zeit stabil bleibt 

30 

Beispiel 10: 

[0024] In 476 g N-Methylpyrroiidon werden bei 80°C 15,9 g LiCI und 68 gr. (0,5 Mol) Xylylendiamin gelost. Dann 
werden innerhaib 1 Std. 386 g des unter Beispiel 2 hergestellten Monoadduktes zudosiert. Nach erfolgter Zugabe wird 
35 noch 30 Min. geruhrt und dann auf Raumtemperatur abgekuhlt. Die so erhaltene Harnstoffurethanlosung hat einen 
Feststoffgehalt von 50 Gew.-%. Man erhalt ein klares, uber langere Zeit stabiles Produkt. 

' Beispiel 11: 



40 [0025] In 424 g Dimethylformamid werden bei 80°C 25,8 g LiN0 3 und 68 g (0,5 Mol) Xylylendiamin geldst. Dann 
werden innerhaib 1 Std. 332 g des unter Beispiel 3 hergestellten Monoadduktes zudosiert. Nach erfolgter Zugabe wird 
noch 30 Min. geriihrt und dann auf Raumtemperatur abgekuhlt. Die so erhaltene Harnstoffurethanlosung hat einen 
Feststoffgehalt von 50 Gew.-%. Das Produkt ist uber einen langeren Zeitraum klar. 

45 Beispiel 12: 

[0026] In 839 g Dimethylacetamid werden bei 80°C 25,8 g LiN0 3 und 68 g (0,5 Mol) Xylylendiamin gelost. Dann 
werden innerhaib 1 Std. 360 g des unter Beispiel 4 hergestellten Monoadduktes zudosiert. Nach erfolgter Zugabe wird 
noch 30 Min. geruhrt und dann auf Raumtemperatur abgekuhlt. Die so erhaltene Harnstoffurethanlosung hat einen 
so Feststoffgehalt von 35 Gew.-%. Man erhalt ein klares, uber langere Zeit stabiles Produkt. 

Beispiel 13: 

[0027] In 374 g N-Methylpyrroiidon werden bei 80°C 15,9 g LiCI und 84 g (0,5 Mol) Hexamethylendiamin geldst. 
55 Dann werden innerhaib 1 Std. 274 g des unter Beispiel 5 hergestellten Monoadduktes zudosiert. Nach rfolgter Zugabe 
wird noch 30 Min. geruhrt und dann auf Raumtemperatur abgekuhlt. Die so erhaltene Harnstoffurethanlosung hat einen 
Feststoffgehalt von 50 Gew.-%. Man erhalt ein klares, Qber langere Zeit stabiles Produkt. 



5 
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Beispiel 14: 

[0028] In 361,5 g Dimethylformamid werden bei 80°C 12,9 g UN0 3 und 42 g (0,25 Mol) Hexamethylendiamin 
gelost. Danh werden innerhalb 1 Std. 186 g des unter Beispiel 6 hergestellten Monoadduktes zudosiert. Nach erfolgter 
5 Zugabe wird noch 30 Min. geruhrt und dann auf Raumtemperatur abgekuhlt. Die so erhaltene Harnstoffurethanlosung 
hat einen Feststoffgehalt von 40 Gew.-%. Man erhalt ein klares, uber langere Zeit stabiles Produkt. 

Beispiel 15: 

70 [0029] In 652 g N-Methylpyrrolidon werden bei 80°C 8,0 g LiCI und 27,2 g (0,2 Mol) Xylylendiamin gelost. Dann 
w rden innerhalb 1 Std. 191 g des unter Beispiel 7 hergestellten Monoadduktes zudosiert. Nach erfolgter Zugabe wird 
noch 30 Min. gerOhrt und dann auf Raumtemperatur abgekuhlt Die so erhaltene Harnstoffurethanlosung hat einen 
Feststoffgehalt von 25 Gew.-%. Man erhalt ein klares, uber langere Zeit stabiles Produkt. 

is Beispiel 16: 

[0030] In 245 g N-Methylpyrrolidon werden bei 80°C 9,0 g LiCI und 27,2 g (0,2 Mol) Xylylendiamin gelost. Dann 
werden innerhalb 1 Std. 21 0 g des unter Beispiel 8 hergestellten Monoadduktes zudosiert. Nach erfolgter Zugabe wird 
noch 30 Min. geruhrt und dann auf Raumtemperatur abgekuhlt Die so erhaltene Harnstoffurethanlosung hat einen 
20 F ststoffgehalt von 50 Gew.-%. Man erhalt ein klares, uber langere Zeit stabiles Produkt. 



Tabelle 2 



Harnstoffurethane 


Beispiel-Nr 


Monoaddukt aus Bei- 
spiel-Nr 


Diamin 


Lose mitt el 


9 


1 


Xylylendiamin 


N-Methylpyrrolidon 


10 


2 


Xylylendiamin 


N-Methylpyrrolidon 


11 


3 


Xylylendiamin . 


Dimethylformamid 


. . 12 


4 


Xylylendiamin 


N-Methylpyrrolidon 


13 


5 


Hexamethylendiamin 


N-Methyipyrrolidon 


14 


6 


Hexamethylendiamin 


Dimethylformamid 


15 


.7 


Xylylendiamin 


N-Methylpyrrolidon 


16 


8 


Xylylendiamin 


N-Methylpyrrolidon 



40 

Anwendunqstechnische Beispiele: 

[0031] Die erfindungsgernaBen Harnstoffurethane wurden in Wasser, Losemfttelmischungen und in Bindemittet- 
Losungen auf ihre Fahigkeit zur Ausbildung von Gelen untersucht. Desweiteren wurden die erreichbaren Schichtdicken 
45 in den Bindemitteln ermittett. 

[0032] Als L6semittelgemische wurden n-Butanol/Xylol 1:1 und n-Butylacetat/Methoxypropanol 1:1 eingesetzt 

Folgende Bindemittel wurden eingesetzt: 

so [0033] 

Desmophen VPLS 2009: Hydroxyfunktionelles Polyacrylat, 70%ig in n-Butylacetat (Bayer AG) 
Plexigum PQ 61 0: thermoplastisches Polyacrylat-Pulver, angelost 60%ig in n-Butylacetat (Rohm GmbH) 

55 Prufung im Bind mittel: 

[0034] 
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Es werden 1 % der Harnstoffurethan-Losung unter starkiem Ruhren (Dispermat, 2m/sec.) in das los mittelhaltige 
Bindemittel ingertihrt 

Nach 24.Std. wird der Ablauftest bei 30 - 300 jim durchgefuhrt. Dazu wird diese Mischung mit einer Stufenrakel 
aufgetragen. 

5 B wertung: Standfestigkert (Schichtdicke) in urn 

PrGfung im LSsemittel bzw. Wasser: 
[0035] 

10 

Zur Uberprufung der Gelstarke in Wasser bzw. in L&semittein werden die Harnstoffurethane durch einfaches 
SchQtteln in das Wasser bzw. die L6semittel eingearbeitet Die Beurteilung erfotgt nach 4 Std. 
Bewertung im Wasser bzw. Losemittelgemisch: 1 = starkes Gel, 6 = kein Gel 

15 [0036] 



Tabelle 3 



20 


Anwendungstechnische Ergebnisse 




Gelstarke in n-Buta- 
nol/ Xylol 1:4 


Gelstarke in Butyla- 
cetat/ Methoxypro- 
panol 3:1 


Schichtdicke in 
Desmophen VPLS 
2009 


Schichtdicke in Ple- 
xigum PQ 610 


25 


Vergleichs beispiel 


3-4 


3-4 


120 u/n/leichte Stip- 
pen 


90 |im / Stippen 




Beispiel 9 


2-3 


2 


150 |im / keine Stip- 
pen 


150 \m\ 1 keine Stip- 
pen 


30 


Beispiel 1 0 


2 


2-3 


180 ujn/ keine Stip- 
pen 


150 (im / keine Stip- 
pen 




Beispiel 1 1 


2 


2 


1 50 urn / keine Stip- 
pen 


180 ujn / keine Stip- 
pen 


35 
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150 jxm / keine Stip- 
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150 ujn / keine Stip- 
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pen 
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Beispiel 16 
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150 urn / keine Stip- 
pen 





Paten tansp ruche 

50 

1. Verfahren zur Herstellung einer als Thixotropie - Mittel wirksamen, Harnstoffurethane enthaltenden Losung, bei 
dem Monohydroxyverbindungen mit Diisocyanat umgesetzt und die gebildeten Monoisocyanat - Addukte mit Dia- 
minen in aprotischem Losemittel in Gegenwart eines Lithiumsalzes zu Harnstoffurethanen weiter umgesetzt wer- 
den, dadurch gekennzeichnet, dass Monohydroxyverbindungen der allgemeinen Formel (I) 
55 . 

R-OH (I) 

in d r R fur n-Alkyl Oder i-Alkyl mit 4 bis 22 C-Atomen, Cycloalkyl mit 6 bis 12 C-Atomen, Aralkyl mit 7 bis 12 C- 
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35 



40 
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Atomen, od r einen Rest der Formet C m H 2m+1 (0-C n H 2 n)x " oder c m H 2m+i( ooc " C; v H 2v)x - mit m = 1 - 22, n = 2 - 
4, x = 1 - 1 5 und v = 4 oder 5 stent, mit einem 1 ,5- bis 5-fachen molaren UberschuB von Toiuylendiisocyanat umge- 
setzt werden, der nicht umgesetzte Teil des Toluylendiicocyanats aus dem Reaktionsg misch entfernt wird und das 
erhattene Monoisocyanat - Addukt mit Diaminen der allgemeinen Formel (II) 

H 2 N-R ,, -NH 2 (II) 

mit R" = - C y H2y - mit y = 2 - 1 2 und/oder mit 



NHa CHy^^^^CHj NHj 





NH,—/ y—Qi, ( V- NH, 



25 mit R'" = CH 3 - oder H in Gegenwart eines Lithiumsalzes umgesetzt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass eine Losung mit einem Feststoffgehalt von 5-80 Gew.- 
% hergestellt wird. 

30 3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass der molare UberschuB an Toiuylendiisocyanat 
2 bis 4 betragt 

4. Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass ein Toiuylendiisocyanat - Isomerengemisch mit 
einem Anteil von 50 - 80 Gew.-% 2.4 - Isomer verwendet wird. 



5. Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass 0,2 - 2 Mol Lithiumverbindung bezogen-auf das 
Aquivalentgewicht des Diamins eingesetzt werden. 

6. Verfahren nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass als Lithiumsalz LiN0 3 eingesetzt wird. 

7. Verwendung der nach dem Verfahren nach Anspruch 1 bis 6 hergestellten Losung zur Thixotropierung von 
Beschichtungsmitteln. " 
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(54) Verlahren zur Herstellung eines Thixotropie-Mittels und dessen Verwendung 

(57) Die Erf indung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung einer als Thixotropie - Mittel wirksamen, Harnstof- 
furethane enthattenden L6sung, bei dem 
Monohydroxyverbindungen mit einem Uberschu3 von 
Toluylendiisocyanat umgesetzt werden, der nicht umge- 
setzte Teil des Toluylendiicocyanats aus dem Reakti- 
onsgemisch entfernt wird und das erhaltene 
-Monoisocyanat - Addukt mit Diaminen in Gegenwart 
eines Lithiumsalzes zu Hamstoffurethanen weiter. 
umgesetzt werden. Die Erfindung betrifft auch die Ver- 
wendung der Losung zur Thixotropie rung von 
Beschichtungsmitteln. 
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